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(57) Die Fdllungsldeselsdure weist die fbigenden physil^isch-chemischen Parameter auf : 




BET-Oberf lache nach DIN 


66131 mVg 400 - 


600 


DBP-Zahl nach DIN 


53601 g/100 g 300 - 


360 


Stampfgewicht nach DIN 


53194 g/1 70 - 


140 


Grindometerwert nach ISO 


1524 pm 15 - 


50 


Komverteiliingsindex I 


< 1/0 




gemessen mlt Malvern 






Komvertei lungs index I = 


dsw^dio 
2dso 





Sie wird hergestellt. indem man eine FailungsWeselsaure gemaS DE-A 31 44 299 in einer SichtermOhle Oder ein r 
RieSbett-GegenstrahlmOhle vermahit Vor der Vermahlung kann eine Pdyethylenwachs-Emulsion zugesetzt werden. 
Die FdllungsMeselsaure weist dann die foigenden physikalisch-chemischen Parameter auf: 



CM 
CM 



Q. 
LU 



BET-Oberfiache nach DIN 66131 m^/g 


351 - 


600 


DBP-Zahl nach DIN 53601 % 


300- 


360 


KohlenstoffgehaH% 


1 - 


8 


Stampfgewicht nach DIN 53194 g/l 


70- 


140 


Grindometerwert nach IS0 1 524 jim 


15- 


50 


Komv rteilungsindex 1 


< 1.C 


) 



Die Fdllungskieselsauren kOnnen als Mattierungsmittel in Lacksystemen eingesetzt werden. 

(Fbrts. ndchste Selte) 
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Bescltrelbung 

10001] Die Erfindung betriffl eine FailungsWeselsaure. ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihr Verwendung als 

Mattierungsnnittel. . . _ .r^^^^^. 

s [00021 Es ist bekannl, synthetische, gef airte Kieselsaure Oder Kieselge! als Matteaingsmittel einzusetzen (DE-PS 24 
14478, DE-PS 17 67 332. DEOS 1669 123. DE-AS 1592 865. DE-A38 15670). 

[00031 Das MattieajngsvermGgen einer Kieselsaure hangl von verschiedenen Faktoren, wie zum BeispieJ von dem 
Kieselsauretyp. der KbmgrOSe, der KbrngrOBenverteilung, dem Berechnungsindex und auch dem Lacksystem. ab. Von 
besonderer Bedeutung sind Kbmfomi und Kbrnverteilung der Sekundftrteilchen der Kieselsaure. 

10 [00041 An Kieselsauren. die als Mattierungsmittel eingesetrt werden. wird neben einer hohen Effizienz, ausgedrOckt 
durch die Reduzierung des 3anzgrades im Vergleich zum unmatlierten LacMilm. eine Reihe weiterer Anforderungen 
gesteitt So soil zum Beisptet keine QbemiaSige Verdlckung des Lacksystems durch die eingebrachte Kieselsaure eilbl- 
gen. Bei entsprechend dOnnen Lackschichten soli eine glatte Lackobertiache erhalten werden. Stippen. die die Ober- 
f lachengOte negativ beeinflussen, sollen vermieden werden. 

IS [00051 In dem Dokument DE-A 31 44 299 werden FailungsWeselsauren sowie ein Verfahren zur Herstellung dies r 
FailungsWeselsauren. die durch die folgenden physikalisch-chemischen Kenndaten gekennzeichnet sind, beschrieben: 



20 



25 



30 



BETOberfiache 


nach DIN 66131 m^/g 


400 - 600 


DBP-Zahi 


nach DIN 53601 % 


320 - 360 




und 




BETOberfiache 


nach DIN 66131 m^/g 


400-600 


DBP-Zahl 


nach DIN 53601% 


310-360 


Stanpfgewicht 


nach DIN 53194 g/l 


75-120 


^ine-Siebruckstand" > 63 M-m Gew.-% 


<0.1 



40 



45 



SO 



ss 



[00061 Bei der Herstellung dieser Kieselsauren werden im AnschluS an die SprQhtrocknung fur die Vermahlung eine 
Alpine-QuerstrommOhle Oder eine StrahlmOhle eingesetzt In diesem Dokument wird femer ausgefuhrt. daB diese Fai- 
lungskieselsauren wertvolle. hochwirksame Mattierungsmittel fOr Lacke sind. Die FailungsWeselsauren, die mit diesen 
MQhIentypen hergestelH werden. fOhren in den fertigen Ucken aufgrund starker Stippen zu einer nachteiligen Rauhig- 
keit der Oberf lache. Der Grindometenivert (nach ISO 1524) in schvwarzem Einbrennlackbetragt bei den bekannten Fai- 
lungsWeseisauren > 100 jim bzw. 85 bis 90 >im. Somit sind diese FailungsWeselsauren nur bedingt als 
Mattierungsmittel einsetzbar. 

[00071 Es bestand nun die Aufgabe, eine Failungskieselsaure, die diese Nachtelle nicht aufweist herzustellen. 
(00081 Gegenstand der Erfindung ist eine Failungskieselsaure. welche durch die folgenden physikalisch-chemischen 
Parameter gekennzeichnet ist 

BET-Oberfiache nach DIN 66131 m^/g 400 - 600 

DBP-Zahl nach DIN 53601 g/100 g 300 - 360 

Staxapfgewicht nach DIN 53194 g/l 
Grindometerwert nach ISO 1524 pm 
Kornvertei lungs index I 
gemessen mit Malvern 



70 • 140 

15 - 50 
< 1,0 



Kornverteilungsindex I = ^ , 

ZQso 



k <EP_0922671A1_L> 
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[0009] Ein weiterer Gegenstend der Erf indung ist ein Verfahren zur HereteHung der erfindungsgemaBen FffllungsWe- 
selsaure mit den physikallsch^emischen Parametern 

BET-Ob rfiache nach DIN €6131 mVg 400 - 600 

DBP-2ahl nach DIN 53601 g/100 g 300 - 360 



10 



15 



Stampfgewicht nach DIN 53194 g/1 

Grindometerwert nach ISO 1524 pm 
Kornverteilungsindex I 
gemessen mil: Malvern 



70 - 140 
15 - 50 
< 1,0 



Kornverteilungsindex I 



2d 



SO 



20 



welches dadurch gekennzeichnel ist. daB man eine FailungsWeselsaure. welche die folgenden physikalischKiienni- 
schen Kenndaten 
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30 



35 



40 



BET-Oberfiache 

DBP-Zahl 

Stampfgewicht 



nach DIN 66131 m^/g 
nach DIN 53601 % 
nach DIN 53194 g/l 



.Alpine-SiebrQckstand" > 63 |im Gew.-% 



400-600 
340 - 380 
180 - 220 
25-60 



aufweist. mittels einer SichtemnOMe Oder einer RieBbetl-GegenstrahlmOMe vennahtt 

[00101 DieAusgangsWeselsaurewirdindemDokumentDE-A3144 299beschrieben. ^. ^ , _ 

[001 11 In einer beispielhaften Ausfuhrungsfbrm der Erfindung kann man eine SichtermOhle ZPS (Zirkoplex^' A^jine 
Aktiengesellschafl D-8900 Augsburg) brw. eine RieBbett-Gegenstrahlmuhle AFG einseUen. ^ ^ 

[001 21 In einer weiteren Ausgestaltung der Erfindung kann de erfindungsgemaBe Failungskieselsaure Vter- 
mahlen gesichtet warden, urn eine bestimmte Kbrnfraktion einzustellen. In einer b«/orzugten AusfQhrungsfbrm der 
Erfindung kann die Failungskieselsaure die KbmgrOBenverteilung gemSB Rgur 1 aufweisen. .^^ « 

[0013] Die Sichtung kann man beispielsweise mit einem Turboplex-Feinstsichter ATP (Alpine Akbengesellschaft D- 
8900 Augsburg) durchfOhren. 

[00141 Ein werterer Gegenstand der Erfindung ist eine mit einer Polyethylenwachs-Emulsion beschichtete Failungs- 
kleselsaure. welche durch die tbigenden physikallsch-chemischen Parameter gekennzeichnel ist 



45 



SO 



BET-Oberfiache 
DBP-Zahl 



nach DIN 66131 nf/g 
nach DIN 53601 % 



Kbhienstoffgehah % 



Stampfgewicht 
GrindometenA/ert 



nach DIN 53194 gyi 
nach IS0 1524 Jim 



Kbmvertelungsindex I 



351 -600 
300 - 360 

1 -a 

7-140 
15-50 
<1.0 



55 [001 5] Diese FailungsWeselsaure kann hergestellt warden, indem man eine Failungskieselsaure. welche die folgen- 
den physikalisch-chemischen Kenndaten aufweist: 
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20 



BET-Oberfiache 

DBP-Zahl 

StampfgeMricht 



nachDIN 66131 m^/g 
nach DIN 53601% 
nachDIN 53194 g/l 



.^ne-SiebrQckstancr > 63 M.m Gew.-% 



400-600 
340-380 
180-220 
25-60 



[001 6] mit Polyelhylenwachs-Emulsion versetzt. trocknet und mitlets einer SicWermOhle Oder einer RieBbett-Gegen- 
strahlmuhle vermahlt. 

[0017] In einer AusfOhrungstorm der Erfindung kann man die FailungsWeselsaure herstellen, den Fiiterkuchen unter 
Einwirkung von Scherkratten verflQssigen. mil Polyethyienwach5-Emulsk>n versetzea sprOWrocknen und mittels einer 
SichtermOhle Oder einer Flieebett-Qegenstrahlmuhle vermahlen. 

[0018] Als AusgangsWeselsaure kann man bevorzugterweise eine Failungskieselsaure gemaS DE-A 31 44 299 ver- 
wenden. 

[001 9] Die erf IndungsgemaBe Failungskieselsaure weist die folgenden Vorteile auf : 

[0020] Die Vbrteile der erf indungsgemftBen Ffiliungskieselsdure liegen Insbesondere in ihrer hohen Mattlerungseffi- 
zienz, neben weiterer Vorteile wie hohe OberftacTtengiatte des trockenen Lackes, hohe Transparenz und gering 
Beeinf lussung der Rheologie (Viskositat) des Lackes. 



Figur 1 zeigl die Kbrnverteilung der gesichteten FailungsWeselsaure. 

Figur 2 zeigt die Kbrnverteilung der erffindungsgemaSen Failungskfeselsaure im Vergleich zu der Kornverteilung 
einer FailungsWeselsaure gemaS DE-A 31 44 299. 



Beispiele 
30 Beispiel 1 

[0021 ] Eine FailungsWeselsaure. hergestellt nach Beispiel 1 von DE 31 44 299. wird unter Variation des Durchsatzes 
und der ProzeBparameter, wie Sichterdrehzahl, Muhlendurchsatz Oder Mahlluft in einer Zirkoplex® SichtermOhle ZPS 
100, Fa Alpine, vermahlen. Die Versuchsparameter. die physikalischchemischen Daten und die lacktechnischen 
3S Ergebnisse, die in schwarzem Einbrennlack erhalten weiden. sind in Tabelle 1 aufgefOhri 



Beispiel 2: 

[0022] Eine FailungsWeselsaure. hergestellt nach Beispiel 1 von DE 31 44 299. wird unter Variation des DurchsaUes 
40 und der ProzeBparameter. wie Sichtdrehzahl Oder Mahlluft. in einer RieBbett-GegenstraMmOhle AFG 200/1. Fa. 
Alpine, vermahlen. Die Versuchsparameter, die physikalisch-chemischen Daten und die lacktechnischen Ergebnisse, 
die in schwarzem Einbrennlack erhalten werden. sind in Tabelle 2 aufgefOhrt 



Beispiel 3: 

45 

[0023] FailungsWeselsduren. die gemaB Beispiel 1 c bzw. Beispiel 2c (siehe Tabelle 1 und Tabelle 2) hergestellt wer- 
den. werden in einem Turtxrflex-Feinsichter ATP 50 in eine feinere und grObere Fraktion gesichtet. Die ProzeBgrOBen. 
die physikaltschen Daten und die lacktechnischen Untersuchungsergebnisse. die in schwarzem Einbrennlack ermittelt 
werden. sirxl in Tabelle 3 aufgefOhrt 

so 

Beispiel 4 CVergleichsbeispiel): 

[0024] Die unvermahlene. sprOhgetrocknete Weselsaure. hergestellt nach DE 31 44 299 gemaB Beispiel 6. wird auf 
einer Alpine-QuerstrommOhle vom Typ UP 630 vermahlen. Die physikalisch-chemischen und die lacktechnischen 
55 Daten des erhaitenen Produktes sind in Tabelle 4 aufgefOhrt. 
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Beispiel 5 (Verglefchsbeispiel): 

rao2S1 Die unvermahlene sprOhgetrocknete KieselsSure. hergesteWt nach DE 31 44 299 gemfiB B«sptel 9. «rird mit- 

?^^'t!:i^:!^,^n\^^^en^ai^ der nach Beispiel 1 - 3 hergeslellten Failungsldeselsa^^ 
SSSscS^iJl^SSTenSS. umersuc^ Beurtei« warden neben dem Glanzgrad nach l^e bei e,nem Refle»ons- 

W«l ausfant desto ist das Mattierunsgvermogen der Failungskieseteaure. Fdglich muB wen.- 

S^8l' Die'SS^ung des Grindometen^ertes ertolgt mit Hilfe eines Qrindomete^. D«; Q^"*;;^^^^ 
/^«^«-t«^ nomessen wird ist ein MaB fOr (fie grOBten Teilchen. die sich nach dem EmrOhren der FSnungshi^el- 
STe J^S^^X^riS^re?^ bXden. Er laB. sich zu der Stippenbildung in '^^^'-^^J^^ 

^^Jona^Z daB mit HiHe des Grindometers die unen«Onschten Stippen Oder das Spntzkorn erkannt wer- 

ur^als Mittenrauhwert (Ra) nach DIN 4768/1. DIN 4762/1E und als gemrttefte Raubefe (RZD) nach DIN 4768/1 ange- 
Der venwendete schwarze Einbrennia* hat fcrfgende Zusammensetzung: 



25 







Gew. Teile 




RuBpasteTacki 


8.0 


30 


Jdgalyd R40. 60 %ig in Xylol 


50.8 




Maprenal MF 800. 55%ig in Butanol 


25,9 




Baysilone-Uckadditiv OL 17,1 %ig in Xylol 


2.0 




Verdunnung 


13.3 


35 




WO 




Verdunnung 






Xylol 


75.0 


40 


Butanol 


10.0 




Ethoxypropanol 


15.0 






100.0 



ronsil Es werden 4 a FailungsWeselsfture auf 100 g l^ck mrt einen RQgelrOhrer bei 2000 UpM 10 Minuten lang ein- 

S^St. D^e d^ MKing wird mi. Xylol auf eine Aus.aufee« von 20 sec. tJtSL"el^tt3 b2 1^80 -C 

IM321 DerUckwirdineinercaSOjunslarkenTrockenschichtaufBlecheaufgespntztMuflgetr C 

30 Minuten eingebrannt 

50 

Beispiel 6: 

100331 ES werden die anwendungstechnischen Eigenschaften der nach Beispiel la " 

Lren. einer FailungsWeselsaure. hergeslellt nach DE 38 1 5 670. sowie eines .m Handel erhaWichen Produkts (N.ps.1 
55 1 009) in zwei weiteren Testlacksystemen untersuchL 
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COLack 


5 




Gew.-Tdle 




Atfiaiat AM Q^V) 60% in Solvesso 1 SG/ButvlalykDl 


29.30 




ooivesso lou 


2.60 


10 


TitdnciioxiQ i\rono9 ^uw9 


33,60 


A<»m4^ RQ72 


0,20 




r\i»r\iv/itartinn' h Xunelmuhld KU 5. 60 U/min, 






4900 g Alubrtkugein 19 mm 




IS 


Alftalat AN 950. 60 % in Solvesso 150/Butylgtytol 


13.00 




Maprenal MF 900. 100 % 


8,10 




Mapraial MF 577, 50 % in Butanol 


0.80 


SO 


Butylglytol 


2.00 


SoK/esso 150 


2.90 




Xylol 


6,70 




DOW CORNING PA 57 


0,60 


25 


p-Toluolsulfonsaure. 20 % in Butanol 


0.30 




Gesamt 


100,00 



(0034] Vor der Anwendung weiden in 150 Gew.-Teilen Lack 3.2 g Mattierungsmittel mit einem HOgelrOhrer bei 
30 U/min dtepergiert 





DD-LacK 


35 




Gew.-Teile 




CAB 381-0.5 


0,3 




Butylacetat. 98%ig 


11.0 


40 


Ethoxypropylacetat 


16,5 




Desmophen 800 


15,0 




Desmophen 1100 


20,0 




Mowilit. 50 %ig in Ethylacetat 


3.0 


45 


Baysilone-Lackadditiv 


0,1 




Xylol 


34,1 




Gesamt 


100,00 



50 



55 



[00351 Es wenJen zunSchst 0.3 Gew.-Teile CAB 381 -0.5 bei vorsichtiger Dosierung in 11 .0 Gew.-Teile Butylacetat 98 
%ig und 16.5 Gew.-Teile Eltwxypropylacetat mH dem SchnellrQhrer gelOsL panaeh werden in der angegebenen Rei- 
henfolgedieweiterenKonponertehlnzugefOgtunddurdiROhrenhonrngertsiert ^ 
10036] Vor Venwendung wild der Glanzlack nit dem RQgelrOhrer homogenisiert In 100 Qew.-Talen Ladtwiid d^ 
Mattierungsmittel (Menge s. Tabelle 6) mrt einem ROgelrOhrer bei 2000 U/min dispergiert Nach einer Entiflfhingszeit 
von IS min weiden 50 g des Haners Desmodur L 75 zugegeben und mit dem RQgelrOhrer 2 min bei 1000 UAnin homo- 
genisiert. Die Mischung wird mit einem Rakel. 200 Mikrometer Spaltbrerte. auf eine vortier enwandfrei geremigte Glas- 
tafel sowie eine schwarze. hochgianzend lacWerte Gaastafel appliziert. 
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r00371 Die Untersuchungsergebnisse in CC-Lack 8ind in Tabelle 5 und DD-Lack in Tabell « aiJgeWirt Zum Ver- 
SweSt dY^^^^^ nach DE 38 15 670 und Verkaufsprodukt NIPSIL E 1009 herangezogen. D. 

GegenubersteOung der ermittelten Daten ist den Tabellen zu entnehmen. 
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le(Mal 


09P 


6,26 


9,91 


4.84 


9,28 


TeilchengrSI 


o 

XJ 


3,95 


8,32 


3,01 


8,45 


CO 


6,84 


10,17 


7.37 


9,36 


Dosie- 
rung 


kg/h 


CM 




CM 




IVIahl- 
luft 


«^ 

E 










Sichter- 
dreh- 
zahl 


U/min 


13000 




16000 




Aus- 
beute 




in 

GO 




CO 
CO 




Frak- 
tion 




fein 


grob 


fein 


grob 


Bsp. 




(0 
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Tabelle4 





TeilchengrOBe (jmi) 


Grindo |xm 




inz 


Sheen 




d4.3 


d 10 


dSO 


d90 




60« 






Vergleichsbeispiel 4 


18.7 


6.4 


14.9 


35.1 


>100 


10.5 


15.2 


4.7 


Vergleichsbeispiel 5 


12.8 


3.4 


6.2 


20.7 


85 Stippen. Luftblasen 


18.4 


62.4 


44.0 



10 



Tabeile 5 



CC-Lack 






Beispiel nach: 


DE 38 15 670 


1 a 


1 b 


1 c 


NIPSILE1009 


Auslaufzert in DIN-Sekunden bei 23 


140 


149 


148 


135 


118 


Schichtdicke in \im 


23 


23 


24 


23 


23 


60**-Reflektometenwert nach DIN 67530 


36.9 


36,7 


36.3 


37.7 


44.4 


85*-Refleklomelenwert nach DIN 67530 


79,3 


78.9 


77.7 


77,5 


iiii 


Sheen 


42.4 


42.2 


41,4 


39.8 


42,1 



25 



Tabeile 6 



DD-i-ack 








Beispiel nach: 


DE 38 15 670 


1 a 


1 b 


1 C 


NIPSILE1009 


Zugabemenge Mattierungsmittel 


7,5 


7.5 


7.5 


7.5 


7,5 


Auslauffzeit in DIN-Sekunden be! 23 •C 


31 


42 


41 


32 


23 


60^-Reflektometerwert nach DIN 67530 


19,5 


30 


30,2 


43.7 


904 


85*»-RefleWometenwert nach DIN 67530 


55.6 


68.1 


68.2 


74.9 


97,5 


Densitonmetenwert Macbeth RD 918 gemessen mit 


2,12 


2,31 


2,17 


2.16 


2.3 


Gelbfilter 













45 



SO 
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Beispiel 7: 

[00381 Die Mattieruigseffizienz wirf in verschiedenen Lacksystemen ermittelt. vwjbei die Herstellung und Applikatlon 

tS^sT^^^JSZ^^^^ir^^ Oenngen Bedarf (Konzentra^on, an Ma«erungsn,i«e.. 
L^lestZten aanzgrad (g^Sssen im vyinkei von 60 -C) zu erzielen. Die ErmitBung 

unbekannten Mattierungsmittein ertolgt relativ. d. h. im Vergleich zu bekannten Matherungsmitteln. so daS S^nkun- 
;^1n ^^anzgradbitimmung (bSingt durch die HersteBung und Applikalion dec Lacke) 79j^9«" 
Ja^t^hSLJsch-chentischer Parameter, der die Mattierungseff izienz der KieselsSure entscheriend bee.rtjj W. .st 
*e tormrSS^^STnung der Kieselsaure. Grundsdtzlich gilt. daB bei gleichem Failverfahren die Matt.erungseffm«tt 
Z SllSlgSesSaur^mit abnehmender TeilchengraSe abnimmt (und umgekehrt) JFeinfraktionen yon gefaiHen We- 
seisaurenweiseneinegeringereMattierungselfizienzaufalseinegrobteiligereMahlfraWion. 

D^^B ^S^enmos^menz der erfindungsgemaBen FSllungsldeselsaure wi«l wie tolgt m verechiedenen 
Lacksystemen festgestellt: 



10 
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Tabeile 10 













PrOfungen 


im Coil Coating Lack 










5 


Lacksystem: Coil Coating Lack gemaB Rezeptur 




10 




MM'Ein- 
waage 


Teih 
Chen- 
grOBe 
d4,3 


Teichen- 
grOBe 
dIO 


Teilchen- 
grOBe 
d50 


Teilchen- 
grOBe 
d90 


Grindo- 
meter 


Glanz 
60** 


Glanz 
85** 


Sheen 


Viskosi- 

tat 






9 






\xm 












s 


IS 


























HK125 


2.7 




4.9 


9.65 


17.35 


30 


24.0 


45,0 


21,0 


95 




Syioid 


2 




6.40 


12.50 


20,80 


40 


27.0 


44.0 


17.0 


90 


20 


C812 
























1 


2 


12.36 


6.20 


11.33 


19,31 


32 


27.0 


48.0 


21.0 


101 




1 


2 


14.56 


6.82 


13.31 


23.30 


40 


28.0 


48.0 


20.0 


102 




Lovel 


2 




6.74 


13.22 


22.96 


44 


29.0 


42.0 


13.0 


77 


25 


HSF 























Tabeile 11 







PrOfungen in einer Acryi- 


Dispersion (wdBrig) 










Lacksystem: Acrylat Dispersion (MB 2399-134), waBrig. der Fa. Rohm und Haas Vergleichspr 


odukt AQ 7i 


>N 


35 


Produkt-bezeichnung Ein- 
waage 


MM-g 


Grindometer |im 


Densitometemert 


Glanz eO"" 


Glanz 85"^ 


Sheen 




TS 100 (Handelsproduktder 
Degussa AG) 


0.25 


41 


2.5 


69.3 


92.3 


23.0 


40 


TS 100 (Handetsprodukt der 
Degussa AG) 


0.5 


41 


2,4 


56.1 


87.0 


30.9 




TS 100 (Handelsproduktder 
Degussa AG) 


0.75 


41 


2.28 


44,7 


82.0 


37.3 


45 


TS 100 (Handelsprodukt der 
Degussa AG) 


1 


41 


2.17 


30.4 


73.4 


43.0 




Failungskieselsaure gemfiB 
Bespiel lb 


1 


29 


2.09 


31.3 


53.8 


22,5 


SO 


AQ 75 N (Handelsprodukt 
von Crosf ield) 


1 


28 


1.95 


39.0 


68,2 


29,2 




Fdllungskieselsaure gemdB 
Beispiel 1b 


1.5 


29 


1.89 


18.1 


35.2 


17.1 


ss 


TS 100 (Handelsproduktder 
Degussa AG) 


1.5 


41 


1.82 


18.7 


59,5 


40.8 
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Tabelle 11 (fortgesetzt) 



Prufungen in einer Acryl-Disperston (wdBiig) 



Lacks/stem: Acrylat Dispersion (MB 2399-134). waBrig. der Fa. Rohm und Haas Vergleichspi 


odukt: AQ 7i 


5N 


AO 75 N (HandelsDroduKt 
von Crosfield 


1.5 


28 


1.91 


31,9 


61.0 


29,1 


rallungsKieseisaur e gemaD 
Beispiel lb 




29 


1,79 


12.4 


25.2 


12.8 


TS 100 (Handelsprodukt der 
Degussa AG) 


2 


41 


1.8 


15,3 


66.0 


50.7 


AQ 75 N (Handelsprodukt 
von Crosfield) 


2 


28 


1.89 


27.7 


53.3 


25,6 


AQ 75 N (Handelsprodukt 
von Crosfield) 


2.5 


28 


1.87 


21.3 


51,5 


30,2 


AQ 75 N (Handelsprodukt 
von Crosfield) 


4 


28 




12.2 


35.8 


23,6 



[0041] Die TeilchengrGBenbestimmung erfolgt mittels Laserslrahl-Difffraktometer der Fa. Malvern. Vor der Messung 
wird die KieselsSure in Wasser unter Ruhren und Ultraschall dispergiert. diese KieselsSuredispersion wird danach mit- 
tels Pumpe in den Strahlengang (KQvette) des MeBgerStes umgepumpt. 

[0042] Sheen ist die Differenz des Glanzgrades gemessen bei einem Winkd von 85*» und des Glanzgrades gemessen 
bei einem Winkel von 60®. 

10043] Die Bestlmmung der Viskositat erfolgt mittels 4mm-DIN.Becher. Gemessen wird die Auslauffzeit in Sekunden 
des Lackes gemdB DIN 53 21 1 . 
[0044] Es bedeuten: 



CC-Lack: Coil Coating Lack 

DD-Lack: Desmodur Desmophen-Lack 

Desmodur: HSrter auf Isocyanat-Basis 
Desmophen: Polyalkohol als Bindemittelkomponente 
Desmodur/Desmophen sind eingetragene Warenzeichen der Bayer AG 

CAB Celluloseacetobutyrat 

A/M Aikyd-Meleunin Lack 



Beispiel 8: 

Beschichtung mit Polyelhylenwachs-Emulsion 

10045] Failungskieselsaure wird nach DE-OS 31 44 299. Beispiel 1 hergestellt. Der unter Einwirkung von Scherkraf- 
ten verf lussigte Filterkuchen (Feststoffgehalt 10,8 Gew.-%) wird mit Wachsemulsion (5 % Wachs bzg. auf Kieselsaure) 
veisetzt unnd weitere 30 Minuten intensiv gerOhrt Die Herstellung der Wfeichsemidsion erfolgt in einem mit Dampf 
beheizbaren und mit einem Dispergator ausgerusteten AutoWaven. In diesem werden zunachst bei 100 *»C 4.8 Gew.- 
Teile eines Alkylpolyglycolethers (Marlowet® CFW) in 81.0 Gew.-Teilen Wasser bei ca. 100 "C gelOst. AnscWieBend 
werden 14.2 Gew,-Teile Niederdmck-Polyethylenwachs zugegeben und auf 130 •C erhitzt Bei Erreichen von 130 *C 
wird der Dispergator eingeschaltet und 30 Minuten dispergiert. Wahrend dieser Zeit wird die Temperatur zwischen 130 
•C und 140 *C gehalten. Nach Abstellen des Dispergators und Abkuhlen auf rund 110 •C wird die fertige Emulsion 
abgelassen. 

[0046] Das venwerxJete Polyethylenwachs wird durch folgeixje Kennzahlen charakterisiert: 

Mtttleres Molekulargewicht 1000 
Erstarrungspunkl 1 00 - 104 •C 

Tropfpunkt 110-117«C 
Dichte (g/cm^) 0.93 

[0047] Die so mit Wachs belegte Kieselsauresuspension wird anschlieSend in einem Kurzzeittrockner (z. B. SprOh- 
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trockner) durch Zerstaubung (z. B. ZweislofWQse 2,8 bar Lxiftdruck) getrocknet. Die Vermahlung der getrockneten Pro- 
duce erfolgt in einer mechanischen SchtermOhle vom Typ ZPS 50 Fa. Alpine. Die physikalisch-chemischen Daten sind 
in der Tabelle 12 dargestellt: 



Tabelle 12 





8a 


8b 


N2-Oberf kdche m^/g 


373 


373 


CTAB-Obeif lache m^/g 


333 


333 


DBP-Aufnahme g/100 g 


330 


330 


C-Qehalt% 


3.4 


3.4 


pH-Wert 


7.2 


7.2 


Starr^ichteg/I 


106 


87 


Teilchenverteilung (Malvern) in \im dgo 


26.25 


12.28 


dso 


14.85 


8,21 


dio 


6.91 


4.66 



Tabelle 13 



AH^-Melamin 1-ack 








Vergleichsbelspieie *) 




8a 


8b 


OK 500 


OK 520 


Auslaufzeit in DiN-Sekunden bei 23 ""C 


31 


29 


30 


32 


Grindometewert pm 


41 


26 


25 


28 


Schichtdicke 


30 


29 


29 


28 


eO'^-ReflektometenAfert nach DIN 67S30 


11.0 


17.3 


19.0 


21.0 


85*'-Ref lektometenivert nach DIN 67530 


24.3 


42.9 


69,5 


76.9 


Sheen 


13.3 


25.6 


50,5 


55.9 



40 *) Handelsprodukte Degussa 



so 
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Tabelle14 



10 



15 



DD-Lack 












vergieicnsi 






8a 


8 b 


OK 500 


OK 520 


Auslaufzert in DIN-Sekunden bei 23 ''C 


23 


27 


29 


30 


Zugabemenge Mattierungsmittel (g) 


8.5 


8.5 


8.5 


8.5 


60*'-Reflektometernert nach DIN 67530 


21.6 


34,4 


69.9 


8.6 


85°-Reflektom6tewert nach DIN 67530 


33.2 


67,4 


88,2 


32.5 


Sheen 


11,6 


33.0 


18.3 


23.9 


DensHometenwert - Macbeth RD 918 gemessen nnit Gelbfilter 


2.12 


2.32 


2.31 


1^69 



-) Handelsprodukie der Degussa AG 



20 PalentansprOche 

1 . FailungsWeselsaure, gekennzeichnet durch die folgenden physilolisch-chemischen Parameter: 



25 



30 



35 



BET-Oberfiache nach DIN 66131 m^/g 
DBP-Zahl nach DIN 53601 g/100 g 
Staxt«>fgewicht nach DIN 53194 g/1 
Grindometerwert nach ISO 1524 pm 
Kornvertei lungs index I 
gemessen mit Malvern 

2dso 



Kornverteilxmgsindex 



400 - 600 
300 - 360 
70 - 140 
15 - 50 
< 1,0 



40 



45 



SO 



55 



2. Vertahren zur Herstellung der FailungsWeselsaure nwt den physikalisch-chemischen Daten 



BET-Oberf lache nach DIN 66131 
DBP-Zahl nach DIN 53601 
Stampfgewicht nach DIN 53194 
Grindometerwert nach ISO 1524 
Kornverteilungsindex I 
gemessen mit Malvern 

Komverteilvmgsindex I = — x ^ 

2(150 



mVg 
g/100 g 

g/1 

pm 



10 



400 - 600 
300 - 360 
70 - 140 
15 - 50 
< 1,0 
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nach Anspruch 1 . (tadurch gekennzelchnet. daB man eine FaHungsWeselsaure. welche die folgenden physikaEsch- 
chemischen Kenndaten aufweist: 



5 


BETOberfiache nach DIN 66131 m^/g 


400-600 




DBP-Zahl r.ach DIN 53601 % 


340 * 380 




StampfgewicM nach DIN 53194 g/l 


180 - 220 


10 


JMPINE-SiebrOckstancT > 63 M^m Gew. -% 


25-60 



ntittels einer Sichtmuhle Oder einer RleBbett-GegenstrahlmOhle vermaWL 

15 3. Mittels einer F^lyethylenwachs-Emuteion beschicMete Failung 
physikalisch-chemischen Parameter: 



BET-Oberfldche nach DIN 66131 m^/g 


351 


-600 


DBP-Zahl nach DIN 53601 % 


300 


-360 


KohlenstoffgehaH% 


1 


-8 


Starrpfgewicht nach DIN 53194 g/1 


70 


-140 


Grindometeiwert nach IS0 1524 \im 


15 


-50 


Kbmverteilungsindex 1 


<1 


0 



4 Verfahren zur Herstellung der rnit Polyethylenwachs-Emulsion beschichteten FaHungsWeselsaure gert^B 
Anspruch 3. dadurch gekennzeichnet daB man eine FaUungsWeselsaure, welche die folgenden physikalisch-che- 
mischen Kenndaten aufweist: 



35 


BET-Oberfiache nach DIN 66131 m^/g 


400 - 600 




DBP-Zahl nach DIN 53601 % 


340 - 380 




Stampfgewicht nach DIN 53194 g/l 


180-220 


40 


JVLPINE-SiebrOckstand" > 63 Gew.-% 


25-60 



mit Polyethylenwachs-Emulsion verselzt, trocknet und mittels einer Sichtmuhle Oder einer FlieBbett-Qegenstrahl- 
muhle vermahtt 

45 

5 Verlahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet. daB man die FaHungsWeselsaure hersteitt, den RIterkuchen 
unter Einwirkung von Scherkraften verflussigt. mit Polyethylenwachs-Emulsion verselzt. sprOhtrocknet und mittels 
einer SichtmOhle Oder einer RieBbett-Gegenstrahl-Muhle vermahit 

50 6. Venwendung der FaHungsWeselsaure gemaB Anspruch 1 Oder 3 als Mattienjngsmittel in Lacksystemen. 

55 
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